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ger Dispersionen, die eine Kombination von Hydroxyjgrup- 
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flache pulverformig auftrocknen und nach Einbrennen Lacke 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung waBriger Dispersionen, die eine Kombination von 
Hydroxylgruppen aufweisenden Polyolen mit blockierten Polyisocyanat-Vernetzern enthalten, die auf der zu 

5 beschichtenden Oberflache pulverformig auftrocknen und nach Einbrennen Lacke mit hoher Wasser- und 
Losemittelresistenz, insbesondere auf metaiiischen Substraten ergeben. 

WaBrige Polyurethan-Dispersionen sind bekannt (vgL z. B. Houben-Weyl, Methoden der organ. Chemie, 4. 
AufL Band E 20, S. 1659 (1987))l Fur hdhere Qualitatsanforderungen, wie sie z. B. bei der AutomobiUackierung 
bestehen, zeigen aber nichtreaktive Polyurethane verschiedene Schwachen. Wesentlicher Grund ist die f ehlende 

io Vernetzung zwischen den filmbildenden Makromolekulen, die sich in abgeschwachter Wasser- und Ldsemittel- 
bestandigkeit sowie geringwertigen mechanischen Eigenschaften auBern. Bessere Eigenschaften liefern die 
neueren nachvemetzenden Beschicbtungssysteme, wie sie beispielsweise durch Kombination von isocyanatre- 
aktiven Harzen mit blockierten Poiyisocyanatvernetzern erhalten werden (vgL J. W. Rosthauser, K. Nachtkamp 
in Advances in Urethane Science and Technology, K. C Frisch and D. Klempner, Editors, voL 10 S. 121—162 

15 (1987)). 

Als Harze werden Polyurethan-, Polyepoxid-, Polyester- oder Polyacrylatharze bzw. Dispersionen eingesetzt 
die fiber Hydroxylgruppen vernetzbar sind. Vernetzer sind blockierte Poiyisocyanate, die gegebenenf alls hydro- 
phil modifiziert wurden. Solche Systeme sind z.B. aus DE-OS 42 13 527, EP-A581211, EP-A 427 028, 
US 4 543 144, DE-OS 33 45 448 und DE-OS 28 29 648 bekannt 

20 Die fur Lack- und Beschichtungsanwendungen in Frage kommenden Systeme haben die Eigenschaft, bereits 
bei Raumtemperatur gute Filmbildungseigenschaf ten zu zeigen- Ist diese Eigenschaft nicht gegeben, so ergeben 
sich Filme mit insgesamt schlechteren Eigenschaften. Hier sind insbesondere schlechterer Lackverlauf und 
geringerer Glanz zu nennen. Teilweise wird auch die Filmbildung durch Zusatz von Losemitteln gefdrdert 
Die Applikation von Pulverlacken aus waBriger Phase wird z. B. in der EP-A 652 264 beschrieben. Nachteilig 

25 ist, daB sich bei der Herstellung an die Extrusion des Bindemittels ein Mahlvorgang anschlieBt, der sehr 
aufwendig und mit hohen Kosten verbunden ist AuBerdem sind der Feinteiligkeit der Pulver bei einem Mahlvor- 
gang Grenzen gesetzt 

Wie jetzt gefunden wurde, gelingt es, wertvolle losemittelfreie, pulverformig auftrocknende, hitzehartende 
Lack-Dispersionen durch Kombination von ausgewahlten, gegenuber Isocyanaten reaktiven Harzen mit blok- 

30 kierten Polyisocyanat-Vernetzern auf wirtschaftliche Weise zu erhalten. Die dabei resultierenden Produkte 
stellen wertvolle einkomponentig zu verarbeitende Beschichtungsmittel dar, und ermoglichen die Herstellung 
von Beschichtungen mit besonders hochwertigen Oberflacheneigenschaften. Hervorzuheben ist daB gut verlau- 
f ende, hochglanzende Lackfilme mit sehr guten Wasser- und Losemittelbestandigkeiten erhalten werden. 
Vorteilhaft ist ferner, daB, obwohl es sich urn pulverformig auftrocknende Bindemittel handelt erfindungsge- 

35 maB hergestellte Lacke auf bestehenden NaB-Lackieranlagen verarbeitet werden konnen. Es werden dunnere 
Schichten als bei der herkommlichen Pulveriackierung erhalten und Reinigungsvorgange sind verglichen mit der 
Pulveriackierung durch Ausspritzen der Gerate und Kabinen vereinfacht Auch im Vergleich zu losemittelhalti- 
gen Lackierungen ist der Reinigungsaufwand geringer, da keine Filmbildung bzw. im Vergleich zu 2K-Lacken 
keine Vernetzung bei Raumtemperatur auftritt Herkommliche bekannte Wasserlacksysteme, die bereits bei 

40 Raumtemperatur filmbildend sind, haben oft nur ein enges Applikationsfenster (Bereich von Temperatur und 
relativer Luftfeuchte bei der Anwendung) und zeigen eine deutliche Neigung zur Blasenbildung (Kocherbil- 
dung). Dies ist bei pulverformig auftrocknenden Bindemitteln deutlich gunstiger. Die Oberflacheneigenschaften 
sind weniger von den Klimabedingungen (Temperatur, reL Luftfeuchte) wahrend der Applikation abhangig. 
Ferner konnen groBere Schichtstarken ohne Kocherbildung durch Verdunsten des Wassers erreicht werden. 

45 Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung waBriger, bei Raumtemperatur Pulverbeschich- 
tungen bildender Dispersionen, die eine mittlere TeilchengrdBe der Dispersionspartikel von 0,1 bis 10 um, 
vorzugsweise 0,1 bis 5 um, insbesondere 0,1 bis 3 um und, besonders bevorzugt 0,1 bis 0,6 um Teilchendurchmes- 
ser haben, die bei Hitzeeinwirkung einen Film bilden und vernetzen aus 

50 A) einer gegebenenf alls hydrophil modifizierten Polyolkomponente mit einer Glasubergangstemperatur Tg 
>30°C, 

B) einer gegebenenf alls hydrophilierten, Isocyanuratgruppen enthaltenden (cyclo)aliphatischen Polyisocya- 
natkomponente mit blockierten Isocyanatgruppen 

55 und gegebenenf alls 

C) externen Emulgatoren, 

dadurch gekennzeichnet daB die Dispergiervonichtung Druckentspannungshomogenisierdusen enthalt 
60 Fiir die erfindungsgemaBe Herstellung der als Pulver auftrocknenden Dispersionen durch Dispergierprozesse 
gelangen Dispergiervorrichtungen mit hoher volumenbezogener Dispergierleistung wie z. B. Druckentspan- 
nungshomogenisierdusen zur Anwendung. 

Dispergiermaschinen sind z. B. aus Formation of Emulsions, in: RBeche: Encyclopedia of Emulsion Technolo- 
gy, VoL 1, New York, Basel, Decker 1983; bekannt wurden aber zur Herstellung von pulverformig auftrocknen- 
65 den waBrigen Dispersionen bisher noch nicht eingesetzt 

Dispergiermaschinen werden nach der GroBe der volumenbezogenen Leistung ausgewahlt Zur Herstellung 
von feinteiligen Dispersionen (ca. 1 um Teilchendurchmesser) sind Dispergiermaschinen mit hohen volumenbe- 
zogenen Leistungen erforderlich, z. B. Hochdruckhomogenisatoren. Mit Rotor/Stator-Maschinen lassen sich so 
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feinteilige Emulsionen nicht raehr herstellen. Bei dem in der EP-A 0 101 007 beschriebenen Strahldispergator 
handelt es sich urn eine spezielle Druckentspannungsduse, die einen wesentlich hoheren Wirkungsgrad als 
Hochdruckhomogenisatoren hat Schon bei 50 bar Horaogenisierdruck werden mit dem Strahldispergator Parti- 
kelgroBenverteilungen erreicht, fur die man bei dem Hochdruckhomogenisator 200 bar bendtigt 

Mit dem Strahldispergator als Dispergiervorrichtung lassen sich besonders vorteilhaft feinteilige Dispersio- 5 
nen, sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich herstellen. 

ErfindungsgemaB kann auch die waSrige Dispersion durch Phasenumkehr von einer Wasser-in-Ol in eine 
Ol-in- Wasser- Emulsion uberfuhrt werden. 

Die erfindungsgemaB hergestellten waBrigen Pulverbeschichtungsmittel konnen zur Einbrennlackierung auf 
beliebigen, hitzeresistenten Substraten verwendet werden, z. B. als nicht pigmentierter Klarlack oder als pig- 10 
mentierter Lack zur Herstellung von Einschicht und Mehrschichtiackierungen, z. B. auf dem Kraftfahrzeugsek- 
tor. 

Bei der Bindemittel-Komponente A) handelt es sich am in Wasser Iosliche oder dispergierbare Polyhydroxyl- 
verbindungen der an sich aus der Chemie der Polyurethanlacke bekannten Art, vorausgesetzt die Polyhydroxyl- 
verbindungen weisen einen zu ihrer Loslichkeit bzw. Dispergierbarkeit in Wasser ausreichenden Gehalt an is 
hydrophilen Gruppierungen, insbesondere Ethylenoxideinheiten aufweisenden Polyetherketten und/oder Car- 
boxylatgruppen auf. Moglich ist auch die Verwendung von fur sich allein nicht oder nicht ausreichend hydrophi- 
len Poiyhydroxylverbindungen in Abmischung mit externen Emulgatoren. Audi moglich ist, ein nicht oder nicht 
ausreichend hydrophil es Polyol (A) mit einem hydrophil modifizierten Vernetzer B) und gegebenenfalls einem 
externen Emulgator zu kombinieren. 20 

Als Komponente A) in Betracht kommen Polyhydroxypoiyester, Poiyhydroxypolycarbonate, Polyhydroxyu- 
rethane oder Hydroxylgruppen aufweisende Polymerisate, & h. die an sich bekannten Polyhydroxypolyacrylate, 
oder Mischungen der genannten Poiyhydroxylverbindungen. Selbstverstandlich konnen auch Mischungen der 
oben genannten Polyhydroxyverbindungen oder Polyhydroxyverbindungen, die Urethan- und/oder Polymeri- 
sat- und/oder Polyacrylat- und/oder Polyester- und/oder Poiycarbonatstrukturen enthalten, eingesetzt werden. 25 

Die eingesetzten Poiyhydroxylverbindungen A) weisen eine Hydroxylzahl von 30 bis 200, vorzugsweise 40 bis 
150 mg KOH/g auf und besitzen ein mittels Gelpenneationschromatographie (GPC) bestimmbares Molekular- 
gewicht (Gewichtsmittel, Standard Poiystyrol) von 500 bis 100 000, vorzugsweise 1000 bis 50 000, insbesondere 
2000 bis 25 000 sowie eine nach der Differentialthermoanalyse (DTA) bestimmbare Glasubergangstemperatur 
Tgvon30— 100°C " 30 

Beispiele geeigneter Polyesterpolyole sind insbesondere die in der Polyurethanchemie an sich bekannten 
Umsetzungsprodukte von mehrwertigen Alkoholen mit Polycarbonsauren bzw. Polycarbonsaureanhydriden, 
insbesondere Dicarbonsauren bzw. Dicarbonsaureanhydriden. 

Die erforderliche hydrophile Modifizierung dieser Polyester erfolgt nach an sich bekannten M ethoden (z. B. 
EP-A-0 157 291, EP-A-0 427 028). Die in der DE-OS 38 29 587 beschriebenen, in Wasser loslichen oder disper- 35 
gierbaren, Hydroxylgruppen aufweisenden Polymerisate sind erfindungsgemaB als Komponente A) ebenfalls 
geeignet 

Als Polycarbonatpolyole kommen die in der Polyurethanchemie an sich bekannten Polycarbonate, wie sie 
durch Umsetzung beispielsweise der obengenannten Diole mit Diarylcarbonaten oder Phosgen zuganglich sind, 
zum Einsatz. 40 

Bei den Polyhydroxypolyacrylaten handelt es sich urn an sich bekannte Mischpolymerisate von einfachen 
Estern der Acrylsaure und gegebenenfalls unter Zusatz von Styrol, wobei zwecks Erafuhrung der Hydroxylgrup- 
pen Hydroxyalkylester wie beispielsweise 2-Hydroxyethyi-, 2-Hydroxypropyi-, 2-, 3- oder 4-Hydroxybutylester 
dieser Sauren mitverwendet werden. Zur Hydrophilierung dieser Polyhydroxypolyacrylate konnen bei der 
Herstellung olefinisch ungesattigte Carbonsauren, beispielsweise Acrylsaureanteile mitpolymerisiert werden. 45 
Nach beendeter Umsetzung erfolgt eine zumindest teilweise Neutralisation der eingebauten Carboxylgruppen 
mit einem geeigneten NeutralisationsmitteL Geeignete Neutralisationsmittel sind Alkali- oder Erdalkalihydroxi- 
de, bevorzugt aber tertiare Amine wie Triethylamin, Triethanolamin oder N,N-DimethylethanoIamin. Im allge- 
meinen werden die vorliegenden Carboxylgruppen zu mindestens 50% neutralisiert, wobei gegebenenfalls auch 
ein OberschuB an Neutralisationsmittel zum Einsatz geiangen kann. Die Komponente A) weist im allgemeinen 50 
einen Gehalt an Carboxylgruppen von 0,1 bis 120, vorzugsweise 1 bis 80 Milliequivalenten pro 100 g Feststoff 
auf. 

Die Herstellung der Polyolkomponente A) kann als Festharz oder in Losung erfolgen. Falls die Herstellung in 
Losung zur Anwendung kommt, so sind Losemittel zu verwenden, die anschlieBend destillativ entfernt werden 
konnen. 55 

Bei der Komponente B) handelt es sich urn blockierte (cycio)aliphatische Biuretund/oder Isocyanuratgruppen 
enthaltende, gegebenenfalls allophanatmodifizierte Polyisocyanate. Zur Herstellung der Polyisocyanatkompo- 
nente konnen die bekannten (cycio)aIiphatischen Diisocyanate eingesetzt werden. Vorzugsweise Verwendung 
finden 1,6-Diisocyanatohexan (HDI), l-Isc^yanato-33^-trimethyi-5-isocyanatomethyl-cyclohexan (IPDI), 2,4- 
und/oder 2,6- Diisocyanato- 1 -methylcydohexan (hydriertes Toluylendiisocyanat) und 4,4'-Diisocyanatodicycloh- 60 
exylmethan (Desmodur W). 

Zur Herstellung der erfindungsgemaBen Polyisocyanatkomponente B) werden die oben genannten Polyiso- 
cyanate mit ublichen Blockierungsmitteln in einer an sich bekannten Blockierungsreaktion blockiert und gege- 
benenfalls hydrophil modifiziert 

Als Blockierungsmittel werden die bekannten monofunktionellen Blockierungsmittel eingesetzt, wie z. B. 65 
e-Caprolactam, Malonsaurediethylester, Acetessigester, Oxime wie Butanonoxim, lA4-Triazo!, Dimethyl- 
1 A4-Triazoi, 3,5-Dimethylpyrazol oder Imidazol Ebenso konnen Gemische der genannten Blockierungsmittel 
eingesetzt werden. Bevorzugt eingesetzt werden Blockierungsmittel, die im Temperaturbereich bis 160°C 
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zuruckspalten, insbesondere Butanonoxim bzw.3,5-Dimethylpyrazol. 

Falls die Polyisocyanatkomponente hydrophil modifiziert wird, geschieht dies nach an sich bekannten Metho- 
den, d. h. indem ein Teil der NCO-Gruppen mit Hydroxycarbonsauren, z. B. 2,2-Dimethylolpropionsaure oder 
3«Hydroxy-2£-dimethylpropansaure (Hydroxypivalinsaure) und/oder mit monofunktionelien Polyethern mit 
einem Gehalt an Ethylenoxid von mindestens 80 Gew.-%. 

Zur Herstellung der Vernetzerkomponente B) wird das Polyisocyanat nacheinander in beiiebiger Reihenf olge 
oder gleichzeitig mit dem Blockierungsmittel und/oder der Hydroxycarbonsaure und/oder dem Polyether 
uragesetzt Bevorzugt werden zunachst die Hydroxycarbonsaure und/oder der Polyether zur Reaktion gebracht 
und anschlieBend das Blockierungsmittel Es kann hier auch ein geringfugiger OberschuB an Blockierungsmittel 
zum Einsatz gelangen. Es kann aber auch weitergearbeitet werden, wenn noch kleine Anteile an nicht-umgesetz- 
ten NCO-Gruppen im Reaktionsgemisch vorhanden sind. Die Umsetzungen erfolgen bei 0°C bis 120° C, bevor- 
zugt bei 20 bis 120°C, wobei man besonders die Hydroxycarbonsaure unter milden Bedingungen abreagieren 
laBt, urn zu verhindern, daB auch die Carboxylgruppe mit den NCO-Gruppen zur Reaktion kommt 

Die Umsetzungen konnen Idsemittelfrei oder in einem inerten Ldsemittel durchgefuhrt werden, die gegebe- 
nenfalls nach der Umsetzung, Neutralisation und Aufnahme in Wasser durch Destillation entfernt werden 
konnen. Als Ldsemittel kommen solche in Frage, die gegenuber NCO-Gruppen nicht reaktiv sind Beispielhaft 
genannt seien Ketone wie Aceton und Methylethylketon, Ester wie Ethyiacetat aber auch Ldsemittel wie 
N-Methylpyrrohdon und Butylglykolacetat, die unter Umstanden auch in kleinen Anteilen als Stabilisierungs- 
bzw. Verlaufhilf smittel in dem Beschichtungsmittel verbleiben konnen. 

Nach beendeter Umsetzung erfolgt gegebenenfalls eine zumindest teilweise Neutralisation der eingebauten 
Carboxylgruppen mit einem geeigneten NeutralisationsmitteL Geeignete Neutralisationsmittel sind Alkali- oder 
Erdalkalihydroxide, bevorzugt aber tert-Amine wie Triethylamin, Triethanolamin oder, besonders bevorzugt, 
N-Dimethylethanolamin. Im allgemeinen werden die vorHegenden Carboxylgruppen zumindest 50% neutrali- 
siert, wobei gegebenenfalls auch ein OberschuB an Neutralisationsmittel zum Einsatz gelangen kann. 

Zur Herstellung der erfindungsgemaBen Beschichtungsmittel werden die beschriebenen Komponenten A) 
und B) vorzugsweise in Ldsemitteln geldst, die durch Vakuumdestillation aus der waBrigen Phase einer Disper- 
sion entfernt werden konnen und gegenuber NCO-Gruppen nicht reaktiv sind. Beispielhaft genannt seien 
Ketone wie Aceton und Methylethylketon und Ester wie Ethyiacetat, bevorzugt sind Aceton und Methylethylke- 
ton. 

Selbstverstandlich kann man auch so vorgehen, daB die Komponente A) und B) direkt in Ldsung hergestellt 
werden und anschKeBend diese Ldsung verniischt werden. 

In diese Ldsung von A) und B\ die bereits das Neutralisationsmittel enthalt, wird gegebenenfalls noch em 
externer Emulgator C) zugesetzt, bevor die Ldsung mit Wasser vermischt wird. Vorzugsweise wird die Wasser- 
menge so gewahlt, daB 20 bis 60 Gew.-%ige waBrige Dispersionen der erfindungsgemaBen Beschichtungsmittel 
resultieren. Nach beendeter Wasserzugabe wird das Ldsemittel vorzugsweise im Vakuum destillativ entfernt 

Grundsatzlich mdglich ware jedoch auch eine Vorgehensweise zur Herstellung der waBrigen Ldsungen bzw. 
Dispersionen, die darin besteht, freie Carboxylgruppen und blockierte Isocyanatgruppen aufweisende Mischung 
von A) und B), gegebenenfalls in Form einer organischen Ldsung in einem der beispielhaft genannten Ldsungs- 
mittel, mit einer waBrigen Ldsung eines Neutralisationsmittels der genannten Art zu vermischen, so daB 
Neutralisation und Lose- bzw. Dispergiervorgang einstufig erfolgen. 

Das Mischungsverhaltnis der Poiyhydroxylkomponente A) zu dem blockierten Polyisocyanat wird so gewahlt, 
daB das Aquivalentverhaltnis von blockierten Isocyanatgruppen der Komponente B) zu alkoholischen Hydrox- 
ylgruppen der Komponente A) bei 0,5 : 1 bis 2 : 1, vorzugsweise bei etwa 0,7 : 1 bis 1,5 : 1 liegt 

ObUche Zusatzmittel wie Pigmente, Dispergierhilfsmittel, Verlaufaiittel, blasenverhindernde Mittel oder Ka- 
talysatoren konnen dem waBrigen Bindemittelgemisch oder aber auch den Einzelkomponenten A) oder B) vor 
deren Vereinigung oder der Mischung der Komponenten A) und B) vor der Dispergierung zugegeben werden. 

Die auf diese Weise hergesteilten erfindungsgemaBen Oberzugsmittel konnen nach an sich bekannten Metho- 
den, beispielsweise durch Spritzen, Streichen, Tauchen, Fluten oder mit Hilfe von Walzen und Rakeln auf 
beliebig hitzeresistente Substrate ein- oder mehrschichtig aufgetragen werden. 

Man erhalt beispielsweise Oberzuge auf Metall, Kunststoff, Holz oder Glas durch Ausharten des Lackfilmes 
bei 80 bis 220° C, vorzugsweise bei llObis 180° C, insbesondere liObis 160°C 

Die erfindungsgemaBen Bindemittel eignen sich vorzugsweise zur Herstellung von Uberzugen und Lackie- 
rungen auf Stahlblechen wie sie beispielsweise zur Herstellung von Fahrzeugkarosserien, Maschinen, Verklei- 
dungen, Fassern oder Containern Verwendung finden. Die Lackfilme haben im allgemeinen eine Trocken- 
schichtdicke von 0,01 bis 03 mm. 

Vorteilhaft im Vergleich zu Ldsemittelsystemen ist der deuthch geringere Ldsemittelgehalt zu nennen. Im 
Vergleich zu herkdmmlichen Wasserlacken ist der deutlich geringere Gehalt organischer Coldser und die 
grdBere Applikationssicherheit durch das groBere Applikationsfenster von VorteiL Zusatzlich ist die deutlich 
geringere Kocherneigung und bessere Ablaufstabilitat erwahnenswert 

Im Vergleich zu herkdmmlichen Pulverlacken ist der gute Verlauf bei geringerer Schichtstarke zu nennen, die 
Applikation auf bestehenden lK-NaBlack-Anlagen ist mdglich, die Anlagenreinigung ist einfacher, und es treten 
keine Storungen auf der LackierstraBe durch vagabundierende Feinpulver auf. 

Beispiele 

1. Allgemeine Arbeitsvorschrift zur Herstellung eines Polyhydroxyl-Polyesterpolyacrylats 



Polyolkomponente A) 
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In einem 5 1-Edelstahldruckreaktor mit Riihr-, Kuhl- und Heizvorrichtung sowie elektronischer Temperatur- 
steuerung wird Teil 1 vorgeiegt und auf Reaktionstemperatur aufgeheizt Dann werden in den geschlossenen 
Reaktor gleichzeitig beginnend Teil II (Zugabe uber einen Zeitraum von insgesamt 2J5 Stunden) und Teil III 
(Zugabe uber einen Zeitraum von insgesamt 3 Stunden) bei konstanter Temperatur eindosiert Nach Zugabe 
von Teil III wird 1 Stunde bei der Poiymerisationstemperatur nachgeruhrt Dann werden eventuell aus dem 5 
Initiator entstandene, fliichtige Spaltprodukte und eventuell vorhandene Restmonomeren durch kurzes Aniegen 
eines Vakuums von ca. 15 mbar bei der Poiymerisationstemperatur destillativ entfernt AnschlieBend wird das 
entstandene, heiBe, niedrigviskose Produkt zum Abkuhlen auf Aiublechschalen aus dem Reaktor abgelassen. 
Nach Erstarren der Harzschmeize erfolgt deren mechanische Zerkleinerung. 

Im ProduktionsmaBstab erfolgt die Abkuhlung des abgelassenen, heiBen Produkts zweckmafiig auf Kuhlban- 10 
dem, denen eine Granulieranlage nachfolgt oder direkt aus PastilKerbandern. 

Die Reaktionstemperaturen und die Zusammensetzungen der Teile I bis III sind in Tabeile 1 zusammen mit 
den Kenndaten der erhaltenen Produkte auf gefuhrt 

Ausgangsmaterial 15 

Polyester: Polyesterpolyol der OH-Zahl 98 mg KOH/g, der Saurezahl 1,5 mg KOH/g, hergestellt durch 
Umsetzung von 22,07 Teiien 2-Ethylenhexansaure, 30,29 Teilen Trimethylolpropan (TMP), 12,67 Teilen Neopen- 
tylgiykol, 32£4 Teilen Hexahydrophthdsaureanhydrid und 123 Teilen Adipinsaure. 



Tabeile 1 

Polyester/Polyacrylat-Polyole A) des erfindungsgemaBen Verfahrens (Mengenangaben in g) 

Copolymerisat I 

Polyester 350 

Maieinsauredimethyiester 175 

Teiin 

Methylmethacrylat 700 

Slyrol 1256 

Hydroxyethylmethacrylat 568 

Butylmethacryiat 350 

Acrylsaure 31 



20 



25 



30 



40 



45 



Team 

Di-tert-butylperoxid 70 50 



Polymerisationstemperafur (°C) 160 

Festgehalt (%) 99,8 

Saurezahl (mg KOH/g) 7,8 

OH-Zahl (mg KOH/g) 79,8 

Glasubergangstemperatur Tg (°C) 49,6 



55 



60 



2. Herstellung der Vernetzerkomponente B) 65 
a) Herstellung des Polyisocyanats 
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Polyisocyanat auf Basis 4,4'~Diisocyanatodicyciohexylmethan (®Desmodur W der Bayer AG) und n-ButanoL 
Herstellung gemaB EP 0 649 866 

NCO-Gehalt(%): 13,4 

FarbzahltlOAPHA 

f reies Ausgangsdiisocyanat (%): 0,2 

NCO-Funktionalitat: ca. 2J5 

b) Blockierung des Polyisocyanats 

313 Teile des oben genannten Polyisocyanat Festharzes werden vorgelegt und bei ca. 100— 120°C aufge- 
schmolzen. Portionsweise werden 96 Teile 3,5-DimethylpyrazoI zugegeben. Es wird 6Stunden bei 120°C ge- 
ruhrt, bis IR-spektroskopisch kein NCO-Gehalt mehr nachweisbar ist 

3. Herstellung der auf einer Oberflache pulverformig auftrocknenden waBrigen Dispersion 

701,6 g des Polyhydroxyl-Polyesterpolyacrylats (Polylkomponente A) und 409,2 g des blockierten Polyisocya- 
nates (Vernetzerkomponente B) werden in 16763 g des Losemittels Methylethylketon (MEK) geldst und mit 
7,1 g des Neutralisationsmittels Dimethylethanolaniin versetzt AnschlieBend werden folgende Additiv-Mengen 
zugegeben: 63 g Byk 348 (Verlaufsmittel, Fa. Byk-CheniieX 27,7 g Borchigen SN95 (Emulgierhilfsmittel, Fa. 
Borchers GmbH), 27,7 g But5ddiglykolacetat(organisches Coloseinittel). 

Die Herstellung der waBrigen Dispersion wird beispielhaf t an zwei Verfahren beschrieben: 

a) Aus 2857 g der Ldsung von Bindemittel Neutralisationsraittel und Additive in MEK wird durch intensives 
Vermischen mit 1736,6 g Wasser mittels eines Dissolvers eine Voremulsion des Typs (M-in-Wasser herge- 
stellt AnschlieBend wird diese Voremulsion unter erhohtem Druck (20 bar) durch einen Strahldispergator, 
wie in EP 0101007 beschrieben, feindispergiert Das MEK wird im Vakuum abdestilliert Es resultiert eine 
Polymerdispersion mit folgenden Kenndaten: 

Auslaufzeit (ISO 4-Becher, 23° C): 14 sec 
Festkorpergehalt: 39% 

GehaltorganischerColoser: 1% Butyldiglykolacetat 
TeilchengroBe(Laser-Korrelations-Spektroskopie): 

0,42 jim bei K2-Wert = 0,13 

b) Aus 2857 g der Ldsung von Bindemittel, Neutralisationsmittel und Additive in MEK wird durch intensi- 
ves Vermischen mit 521 g Wasser mittels eines Dissolvers eine Wasser-in-Ol-Emulsion hergestellt, die 
anschlieBend durch kontinuierliche Zugabe von 1215,6 g Wasser und gleichzeitiger Passage durch einen 
Strahldispergator bei erhohtem Druck (20 bar) gemaB EP 0101007 eine Phasenumkehr in eine Ol-in-Was- 
ser-Emulsion erfahrt Das MEK wird im Vakuum abdestilliert Es resultiert eine Polymerdispersion mit 
folgenden Kenndaten: 

Auslaufzeit (ISO 4-Becher, 23° C): 14 sec 
Festkorpergehalt: 39% 

Gehalt organischer Coloser: 1% Butyldiglykolacetat 
TeilchengroBe(Laser-Korrelations-Spektroskopie): 

0,23 ^im bei K2-Wert = 0,07 

4. Applikation und Eigenschaften 

Es werden beispielhaft die Applikation und Filmeigenschaf ten eines Klarlackes beschrieben. 

Die Lackdispersion wird mit Verdicker Borchigel LW44 (Fa. Borchers) auf Applikationsviskositat eingestellt 

Wird die Lackdispersion auf eine Oberflache appliziert und bei Raumtemperatur getrocknet, so bildet sich 
eine pulverformige Oberflache, die mit Wasser leicht zu entfernen ist 

Wird die waBrige Dispersion unmittelbar nach der Applikation eingebrannt, so entsteht ein hoch-glanzender 
Lackfilm mit gutem Lackverlauf und gutem Bestandigkeitsverhalten gegen Wasser und organische LosemitteL 

Die Applikation erfolgte beispielhaft mittels einer handelsublichen Air-Mix-Spritzpistole auf ein Blech, das 
mit einer waBrigen kathodischen Tauchlackierung, einer waBrigen Fulierschicht und einer waBrigen schwarzen 
Basislackschicht, wie sie bei der Autoerstlackierung ublicherweise eingesetzt werden, vorbeschichtet war. 

Trocknungsbedingungen: 

1 Minute 23°C,dann 

Aufheizen auf 140° C in 3 Minuten und 

endharten bei 140° C innerhalb von 30 Minuten. 



Lackeigenschaften: 



DE 196 17 086 Al 



Trockenfilmschichtstarke:40 jim 
Glanz 200/600: 80/97 

Wasserbelastung 24 h bei 23° C: keine Veranderung 

Losemittelbestandigkeit*); 

Belastungszeit 

1 Minute: 0/0/1/3 

5 Minuten: 0/1/3/5 

Loseraitteltypen*): 

Xyiol/Methoxypropylacetat/Ethylacetat/Aceton 
Bewertung von 0 — unbeschadigt bis 5 « stark angelost 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung waBriger, bei Raumtemperatur pulverformig auftrocknender Dispersionen, 
die eine mittlere TeilchengroBe der Dispersionspartikel von 0,1 bis 10 pm Durchmesser haben, die bei is 
Hitzeeinwirkung einen Film bilden und veraetzen aus 

A) einer gegebenenfaUs hydrophil modifizierten Polyolkomponente mit einer Glasubergangstempera- 
turTg>30°Q 

B) einer gegebenenfaUs hydrophilierten, Isocyanuratgruppen enthaltenden (cyclojaiiphatischen Poly- 
isocyanatkomponente mit blockierten Isocyanatgruppen 20 

und gegebenenfaUs 

C) externen Emulgatoren, 

dadurch gekennzeichnet, daB die Dispergiervorricbtung Druckentspannungshomogenisierdusen enthalt 

2. Verfahren zur Herstellung der waBrigen Dispersionen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Phasenumkehr der Dispersion von Wasser-in-Ol zu Ol-in-Wasser in einer Druckentspannungshomogeni- 25 
sierduse erfolgt 

3. Verwendung der nach Anspruch 1 hergestellten waBrigen, bei Raumtemperatur pulverformig auftrock- 
nenden Dispersionen fur die Herstellung von Einbrenniackierungen, die im Temperaturbereich zwischen 80 
und 220° C eingebrannt werden. 

4. Verwendung der waBrigen, bei Raumtemperatur puIverfSrmig auftrocknenden Dispersionen gemaB 30 
Anspruch 1 in pigmentfreier Form als Klarlack fur die Herstellung von Einschicht- oder Mehrschichtlackie- 
rungeiL 

5. Verwendung der waBrigen, bei Raumtemperatur pulverformig auftrocknenden Dispersionen gemaB 
Anspruch 1 in pigmentierter Form fur die Herstellung von Einschicht- oder Mehrschichtlackierungen. 

6. Verwendung der waBrigen, bei Raumtemperatur pulverformig auftrocknenden Dispersionen gemaB 35 
Anspruch 1 fur die Herstellung von Mehrschichtlackierungen im Kraftf ahrzeugsektor. 
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